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Abstract 
Palladium-coated Mo powder was prepared by a barrel sputtering system as 
packing materials of gas chromatograph for hydrogen isotope separation. The crystal 
structure and hydrogen absorption of prepared material were examined to evaluate the 
applicability to hydrogen isotope separation column. The diffraction peaks of the Pd 
layer of the prepared material without any treatment were broad, indicating that the 
Pd layer includes strains and/or many fine crystallites. The prepared material without 
any treatment was absorbed hydrogen at 343 K. The hydrogen absorption isotherms of 
the prepared materials did not showed a flat plateau. On the other hand, prepared 
materials with vacuum heating at 1073 K were lost the hydrogen absorption ability. The 
unknown peaks were appeared with vacuum heating. This loss of the ability is due to 
the reaction with the Pd layer and Mo powder.
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担体には、高純度化学研究所より購入した Mo 粉末を用いた。なお、粒径は 150μｍ、純
度は 99.9％である。また、Pd 膜を成膜する際のターゲットには豊島製作所製の純度 99.9％
の Pd を用いた。 
Pd被膜の作製に利用したバレルスパッタリング装置は、通常のスパッタリング装置と異










内を真空排気した。次いで、チャンバー内にアルゴンを 2 Pa で 100 sccm で流通させた。
ガスが十分に置換した後、2 時間スパッタリングを行った。スパッタリング時の RF 出力は








 作製した Pd(Mo)について、光学顕微鏡を用いて表面観察を行った。光学顕微鏡は OLYMPUS
製 BH-2 であり、顕微鏡用デジタルカメラには OLYMPUS 製 DP11 を使用した。さらに、Pd 被
膜の結晶構造を調べるため、X線回折パターンの測定を行った。X線回折計（XRD）にはPHILIPS
社製 PW1825 を使用した。X 線には Cu－Kα
た。X線回折パターンは､ステップスキャン
で測定し､ステップサイズは 0.005°、0.50 
s / step、測定範囲は 2θで 35°～65°と
した。 
 













び四重極質量分析計（ Balzers 社 製 
Figure 1. Schematic diagram of hydrogen
absorption apparatus. 
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Figure 2. X ray diffraction patterns. (a) Mo
powder, (b) Pd coated Mo powder, as_Pd(Mo),
(c) Pd coated Mo powder with vacuum

















唆される。実際、ピークの半値幅はas Pd(Mo)では 1.2°であったのがH3_Pd(Mo)では 0.8°
と狭くなっている。なお、Pdの(200)面による回折ピークの出現位置については、大きな差
は見られなかった。しかし、加熱試料であるH3_Pd(Mo)の回折パターンには、新たな回折ピ

















及 び H3_Pd(Mo) の 水 素 吸 収 量 は















Figure 3. Isotherm between various Pd(Mo) and
hydrogen at 343 K 


























加熱処理を施した、H1_Pd(Mo)及び H3_Pd(Mo)の P-C 曲線はほぼ一致した。両者とも、水
素吸収量が as_Pd(Mo)に比べ 10 分の 1 以下となっているのみならず、明瞭なプラトー領域
が観測されておらず、Pd 水素化物の生成が阻害されている。この理由として、Pd 表面に水
素を透過し難い何らかの化合物の層ができた。あるいは、Pd が Mo と反応し、新たな合金相
を作り水素と反応する Pd が失われたことが考えられる。Fig.2(c)に示した H3_Pd(Mo)の回
折パターンには Pd が見られていることから、全ての Pd が試料中から失われていないこと
が分かる。しかし、同定されていない不明なピークも観測されていることから、何らかの
反応が Pd と Mo の間で起こったことは明らかである。これらのことから、担体である Mo が
表面に拡散し Pd と反応を起こし表面に水素を透過し難い酸化物層あるいは化合物層を生成


































しかし、1073K の加熱処理により Pd 被膜と Mo は反応し金属間化合物を生成し、水素吸収
量が急激に減少した。このため、カラム材の担体には、Pd と反応性が低くより熱的に安定
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